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(57/ L'invention a pour objet des compositions de demouil- 
lage ou de degraissage & base de solvants aliphatiques ha- 
logenes contenant en solution au moins un mono- ou dial- 
kylphosphate d'amine fluoree, au moins un mono- ou 
dialkylphosphate d'ammonium quatemaire et eventuelle- 
rnsnt un Cnlcfure u'aimTicriiuin quale ma ire. 
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COMPOSITIONS POUR LE DEMOUILIiAGE OU LE 
DEGR&ISSAGE DE SURFACES SOLIDES 

La presente invention concerne le domaine du traitement 
des surfaces et a plus particulierement pour objet de nouvelles 
compositions pour eliminer l'eau ou les graisses se trouvant a 
la surface de divers substrats tels que, par exemple, articles 
metalliques , verre et matieres plastiques. 

Des dispositifs et compositions pour le demouillage en 
continu des surfaces sont deja connus et ont ete decrits, par 
exemple, dans les brevets FR 1 541 592, FR 2 229 308 et 
US 4 182 687. Ce dernier deer it notamment une composition de 
demouillage constitute d'un chlorof luorocarbure, principalement 
le 1, l / 2-tricbloro-X / 2 / 2-trifluoroethane, contenant un mono- ou 
dialkylpiiosptiate d 1 ammonium guatemaire comme agent tensio- 
actif. Cet agent tensio-actif peut etre forme in situ par 
reaction d 1 un acide mono- ou dialkylptiosptiorique, d r un clilorure 
d 1 ammonium guaternaire et d'une alkylamine au sein du chloro- 
f luorocarbur e . 

Dans un procede de sechage en continu qui implique la 
separation de l'eau entralnee avant le recyclage de la composi- 
tion de demouillage, il est soubaitable que 1» emulsion formee 
par la composition de demouillage avec l'eau extraite se separe 
rapidement en deux ptxases pour permettre 1 1 elimination de la 
couche aqueuse avant de recycler la composition de demouillage. 

Pour ameliorer la vitesse de desemulsionnement des com- 
positions de demouillage a base de mono- ou dialkylpliosphate 
d' ammonium quaternaire, il a ete preconise dans le brevet 
FR 2 522 007 de remplacer l f alkylamine du brevet US 4 182 687 
par une amine f luoree de f ormule generale : 

Rl 

/ 

Rp-X-N (I) 




dans laquelle Rp represente un radical perf luoroalkyle, 
lineaire ou ramifie, contenant de 2 i 20 atomes de carbone, X 
designe un groupe de liaison bivalent eventuellement partielle- 
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ment halogene, et les symboles R 1 et R 2 , identiques ou diffe- 
rents, representent chacun un atome d'hydrogene ou un radical 
allcyle ou hydroxyalkyle contenant 1 a 4 atomes de carbone. 

Les compositions de demouillage de ce brevet francais 
sont preparees en melangeant, au sein du solvant chlorof luoro- 
carbure, un acide mono-ou dialkyl-phosphorique de formule gene- 
rale : 

(RO)p(HO) 2 _ p P0 2 H (II) 

dans laquelle p est un nombre allant de 1 a 2 et R designe un 
radical alkyle, lineaire ou ramifie, contenant de 1 a 18 atomes 
de carbone f un clilorure d' ammonium quaternaire de formule gene- 
rale : 

© 0 

R' 2 N R" 2 CI (III) 

dans laquelle R' designe un radical alltyle, lineaire ou rami- 
fie, contenant de 6 a 18 atomes de carbone et R" est un radical 
metbyle ou ettiyle, et une amine fluoree de formule (I) ci-des- 
sus. Ce mode de preparation conduit a la formation d'un preci- 
pite de chlorhydrate d 1 amine fluoree qu'il est souliaitable 
d'eliminer par filtration pour obtenir une composition de de- 
mouillage parfaitement homogene. 

II a maintenant ete trouve qu'on peut encore diminuer 
cons iderablement le temps de desemulsionnement et accelerer 
ainsi la separation des phases aqueuse et organique en rempla- 
cant une fraction de 1 1 amine fluoree par une base alcaline et 
en introduisant en dernier le clilorure d' ammonium quaternaire 
de formule (III) . Ceci permet en outre d'eviter une precipita- 
tion, meme partielle, de clilorhydrate d 1 amine fluoree. 

L' invention a done principalement pour objet une compo- 
sition de demouillage constitute essentiellement d'une solution 
de matiere tensio-active dans au moins un solvant aliphatique 
halogene liquide a temperature ambiante et ayant un point 
d 1 ebullition n'excedant pas 85 °C", caracterisee en ce que la 
matiere tensio-active comprend au moins un compose de formule 
generale : 
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0 \ ® 

(RO)p(HO) 2 -p*0 2 NH-X-R F 



(IV) 



au moins un compose de formule generale : 

0 ® 

(RO) p (HO ) 2 _ p P0 2 R • 2 NR" 2 (V) 

et eventuellement un compose de formule (III) ci-dessus , a 
raison de 0,5 a 0,7 mole de compose(s) de formule (IV), de 0,5 
a 0,3 mole de compose(s) de formule (V) et de 0 a 0,5 mole de 
compose de formule (III) par mole de composes (IV) et (V) , les 
symboles p, R, R 1 , R 2 , R' , R" , R F et X ayant les memes signifi- 
cations que pr ecedemment • 

Comme dans les compositions de la technique anterieure, 
la teneur en matiere tensio-active des compositions selon 1' in- 
vention peut varier dans de larges limites. Cette teneur est 
generalement faible (de 0,01 a 1 % en poids) dans les composi- 
tions de demouillage pretes a I'emploi, mais elle peut 
atteindre jusqu'a 30 % en poids dans des compositions concen- 
trees qu'il suffit de diluer pour 1 1 operation de demouillage. 

Comme dans les compositions de la technique anterieure, 
le solvant peut etre un chlorof luorocarbure, en particulier le 
1, l,2-trichloro-l,2,2-trifluoroethane connu sous la designation 
CFC 113. Cependant, la formulation specif ique de la matiere 
tensio-active selon 1 ' invention permet 1 1 utilisation d 1 autres 

j -» it : Ji ^ 4 -I ~ 1 1 A 4 ,4- A >-x^,n+- 

utiliser : 

- des hydrochlorof luorocarbures de la serie de 1 1 ethane 
ou du propane tels que, par exemple, le 1, 1-dichloro-l-f luoroe- 
thane (HCFC 141b), le 1, l-dichloro-2 , 2 , 2-trif luoroethane 
(HCFC 123), le 1, l-dichloro-2 , 2 , 3 , 3 , 3-pentaf luoropropane (HCFC 
225 ca) ou le 1, 2 -dichloro-1, 2 , 3 , 3 , 3-pentaf luoropropane (HCFC 
225 cb) ; 

- des solvants chlores tels que, par exemple, le chlo- 
rure de methylene, le 1,2-dichloroethane, le 1, 1, 1-trichloroe- 



2691473 



- 4 - 

thane , le trichloroethylene, le 1,2-dichloroethylene (cis ou 
trans) ; 

des ethers fluores tels que, par exemple, le 
2,2,3,3,3 -pentaf luoropropyl methyl ether , le 2,2,3,3,3 -penta- 
fluoropropyl dif luoromethyl ether, le 2 , 2 , 3 , 3-tetraf luoropropyl 
methyl ether, le 1, 1, 2 , 3 , 3 , 3-hexaf luoropropyl methyl ether et 
le l-chloro-l,2,2-trifluoroethyl dif luoromethyl ether ; 

- des melanges de ces solvants entre eux ou avec des 
hydrocarbures satures ou non tels que, par exemple, les 
(perf luoroallcyl) ethylenes mentionnes dans la demande de brevet 
EP 443911, les f luoroalcanes tertiaires mentionnes dans le 
brevet US 5 059 728 et le 1, 1, 1, 2 , 3 , 4 , 4 , 5 , 5, 5-decaf luoropen- 
tane. 

Le solvant est de preference choisi parmi les composes 
ininf lammables . D 1 autre part, dans le cas de melanges de sol- 
vants, on prefere utiliser les melanges azeotropiques ou 
pseudo-azeotropiques . 

Parmi les compositions selon l 1 invention, on prefere 
plus particulierement celles dans lesquelles les composes (IV) 
et (V) sont presents en proportion sensiblement equimolaire et 
dont la teneur en composes (III) est comprise entre 0,1 et 0,5 
mole, de preference environ 0,2 mole, par mole de composes (XV) 
et (V). 

Les compositions selon 1' invention peuvent etre prepa- 
rees en faisant reagir, au sein d'un solvant aliphatique halo- 
gene ou d'un melange de tels solvants, une mole d' acide mono- 
ou dialXylphosphorique (II) avec 0,5 a 0,7 mole d' amine fluoree 
(I), 0,5 a 0,3 mole d'une base alcaline et 0,3 a 1 mole d'un 
chlorure d.' ammonium quaternaire (III) , en proportions telles 
que le rapport mo lair e : (amine I + base alcaline) / acide II 
soit egal a 1, que la quantite molaire de chlorure III soit au 
moins egale a celle de base alcaline et que le rapport 
molaire : (chlorure III - base alcaline) /acide II soit au plus 
egal a 0,5, de preference egal a environ 0,2. Le chlorure (III) 
doit en outre etre tou jours introduit en dernier, L'ordre 
d 1 introduction des autres reactifs n f est pas critique, mais on 
prefere les introduire dans l'ordre suivant : (II) , (I), base 
alcaline. 
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Comme base alcaline, on utilise de preference l'hy- 
droxyde de sodium, mais on peut egalement utiliser d'autres 
bases telles que, par exemple, l'bydroxyde de potassium, le 
carbonate ou le bicarbonate de sodium ou de potassium. La base 
alcaline peut etre ajoutee telle quelle, mais on l 1 introduit de 
preference sous forme d'une solution dans un alcool inferieur 
C 1 -C4, par exemple le methanol. 

L' addition finale du compose (III) entralne la forma- 
tion rapide, souvent immediate, d'un precipite de chlorure al- 
calin qu'il suffit de separer pour obtenir la composition selon 
l 1 invention. Cette separation peut etre effectuee par tout 
moyen connu, par exemple par filtration, centrif ugation, souti- 
rage ou extraction a l'eau. 

Bien qu'on prefere utiliser la methode de preparation 
qui vient d'etre decrite, les compositions selon 1 1 invention 
peuvent egalement etre obtenues en ajoutant une solution d'au 
mo ins un compose (IV) , preparee separement, a une solution d'au 
moins un compose (V) et £ventuellement un compose (III) - 

Les amines fluorees (I) , les acides alkylphospboriques 
(II) et les chlorures d'ammonium quaternaire (III), utilisables 
pour la preparation des compositions selon 1» invention, sont 
les memes que ceux deer its dans le brevet FR 2 522 007 dont le 
contenu est incorpore ici par reference. 

Comme dans le brevet precite, on prefere utiliser : 

- les amines fluorees de formule : 

R F C 2 H 4 so 2 NHCH 2 CH 2 CH 2 N ( CH 3) 2 

ou 

R F C 2 H4CONHCH2CH2CH 2 N (CH 3 ) 2 , 

- les acides (II) dans lesquels R est un radical bu- 
tyle, kexyle, 2 -ethy lhexyle , octyle ou tridecyle et, plus par- 
ticulierement les melanges d'acide monoalkylpbospborique et 
d"acide dialkylphosphorique dont la proportion ponderale des 
deux acides est comprise entre environ 60/40 et 40/60, 
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- les ciilorures d 1 ammonium quaternaire (III) dans 
lesquels R' est un radical dodecyle ou octadecyle et R" est un 
radical methyle, ou les produits coramerciaux contenant majori- 
tairement ces chlorures. 

Les surfaces solides desquelles l'eau peut etre elimi- 
nee au moyen des compositions selon 1" invention peuvent etre 
tres diverses, pourvu cependant que leur substance (verre, 
metal, matiere refractaire, matiere plastique, . . • ) soit inso- 
luble dans et inattaquable par le solvant aliphatique halogene 
de la composition selon l 1 invention. 

Bien qu'elles soient plus particulierement destinees au 
demouillage, les compositions selon 1" invention peuvent egale- 
ment etre utilisees pour le degraissage de surfaces solides, 

L 1 aptitude au desemulsionnement des compositions selon 
1 1 invention peut etre appreciee au moyen du test suivant : 

50 ml de composition dont la teneur en matiere tensio- 
active (c 1 est-a-dire la teneur en matiere seche) a ete amenee a 
0,4 g/3cg sont energiquement agites avec 20 ml d'eau pendant 
3 0 secondes dans une eprouvette graduee, puis on laisse 1" emul- 
sion au repos et on note en fonction du temps le volume des 
deux phases parfaitement limpides. 

Les exemples suivants illustrent 1" invention sans la 
limiter. lis ont ete effectues avec des produits commerciaux, a 
s avoir : 

- acide butvlotiosptioricfue (C4H9O) lf 5 (OH) 0 f 5 P0 2 H 
presentant les indices d' acidite suivants : 
acidite forte : 0,566 equivalent pour 100 g 
acidite faible : 0,276 equivalent pour 100 g 

ce qui correspond a un melange contenant environ 4 0 % 
d 1 acide monobutylphosphorique et 60 % d' acide dibu- 
tylpliospiior ique . 

- Noramium M2 C : melange de differents homologues de 
formule : 

© © 
R' 2 N (CH 3 ) 2 C1 

dont la repartition des chalnes grasses (R 1 ) est la 
suivante : 



2691473 



- 7 - 



c 8 




3 


% 


C 10 




6 


% 






56 


% 


c 14 




18 


% 


c 16 




10 


% 


C 18 


sature 


2 


% 


c 18 


insature 


5 


% 



Ce produit commercial est a 75 % de matiere active et 
contient 0,161 equivalent chlorure pour 100 g* 

EXEMPLE 1 (Comparatif ) 

On prepare une composition de demouillage selon 
I'exemple 7 du brevet FR 2 522 007 en melangeant dans 150 g de 
CFC 113 8,32 g de Noramium M2C (soit 13,4 meq CI"), 2,69 g 
d'acide butylphosphorique (soit 15,2 meq.) et 7,82 g (soit 
15,2 meq.) d* amine fluoree C 6 F 13 C2H4S02NHCH2CH 2 CH2N (CH 3 ) 2 • 

Apres 10 heures de repos et filtration, on recueille 
4,2 g de precipite identifie comme etant le chlorhydrate de 
1 1 amine fluoree . 

Le filtrat est ensuite dilue a l'aide de CFC 113 pour 
amener sa teneur en matiere seciie a 0,4 g/kg et soumis au test 
de desemuls ionnement decrit ci-dessus. On a obtenu les resul- 
tats suivants : 



DtJREE 


VOLUME 


(en ml) DES 


PHASES LIMPIDES 


(en minutes) 


Phase 


inf erieure 


Phase superieure 


3 




43 


14 


5 




47 


19 


10 




50 


20 
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EXEMPLE 2 

Dans 150 g de CFC 113, on ajoute success ivement et sous 
agitation : 

- 2,69 g d'acide butylphosphorique 

- 3,91 g (soit 7,6 meg. ) de la meme amine fluoree qu ? a 
l'exemple 1 

- 3 g d'une solution methanolique a 10 % d'hydroxyde de 
sodium (soit 7,6 meq.NaOH) 

- 8,32 g de Noramium M2C 

Cette derniere addition provoque la formation immediate 
d'un precipite de chlorure de sodium qu'on elimine par filtra- 
tion (poids de NaCl recueilli : 0,4 g) • 

Soumis au test de desemulsionnement dans les memes 
conditions que precedemment , le filtrat conduit aux resultats 
suivants : 



DtJREE 


VOLUME 


(en ml) DES 


PHASES LIMPIDES 


(en minutes) 


Phase 


infer ieure 


Phase superieure 


1 




49 


11 


2 




50 


20 



EXEMPIiE 3 : (Comparatif ) 

On opere comme a l'exemple 1, mais en remplagant le 
CFC 113 par la meme quantite de HCFC 141b. 

On recueille 2,5 g de chlorhydrate d' amine fluoree et 
le filtrat, soumis au test de desemulsionnement, donne les 
resultats suivants : 
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DTTREE 


VOLUME 


(en ml) DES 


PHASES LIMPIDES 


(en minutes) 


Phase 


inf erieuire 


rilaSc supEneure 


3 




30 
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5 




36 
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10 




43 


13 



EXEMPLES 4 a 6 

On repete l 1 exemple 2, mais en remplagant le CFC 113 
par le meme poids de HCFC 141b et en faisant varier la quantite 
de Noramium M2C, a savoir : 

- Exemple 4 ; 9,46 g (soit 15,2 meq.Cl") 

- Exemple 5 : 4,73 g (soit 7,6 meq*Cl~) 

- Exemple 6 : 7 g (soit 11,25 meq.Cl") 

Apres elimination du precipite de chloriire de sodium 
(poids recueilli : 0,4 g dans chaque cas) , le filtrat est dilue 
et soumis au test de desemulsionnement . On obtient les resul- 
tats suivants : 



DUREE 




VOLUME 


(ml) 


DES 


PHASES 


LIMPIDES 


(en 


Phase 


inf erieure 




Phase 


sup erieure 
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EXEMPLE 7 

Dans 150 g de HCFC 225ca, on ajoute success ivement et 
sous agitation : 

- 2,69 g d'acide butylphosphorique 
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- 3,91 g de la meme amine fluoree qu'a 1 ' exemple 1 

- 3 g d l une solution methanol ique a 10 % d'hydroxyde de 

sodium 

- 7 g de Noramium M2C. 

Pouir eliminer le chlorure de sodium forme, le melange 
est additionne avec 50 ml d f eau, agite pendant 10 minutes et 
laisse decanter. La decantation s'effectue rapidement et la so- 
lution concentree d'additif tensio-actif est soutiree. 

Quand cette solution est soumise au test de desemul- 
sionnement, on obtient en seulement une minute la separation 
complete des phases infer ieure (50 ml) et superieure (20 ml) . 

EXEMPIiE 8 

Dans les bacs de demouillage et de decantation d'une 
machine de sechage de 3 3 litres de capacite, on charge 
22 litres d'une solution preparee par dilution avec du 
HCFC 141b d'une composition selon l'exemple 6 (teneur en ma- 
tiere tensio-active : 0,4 g/3cg) et 11 litres de HCFC 141b pur 
dans la cuve de ringage. 

Une grille inox humide, provenant d r un traitement prea- 
lable de lessivage et ringage en milieu aqueux; est plongee 
dans le bac de demouillage pendant 3 minutes, puis rincee pen- 
dant 3 minutes dans le HCFC 141b pur a 1 1 ebullition. 

L 1 evaluation de la performance de sechage a ete effec- 
tuee de la fagon suivante : 

La grille est ensuite immerg6e dans 100 g d'ethanol ab- 
solu dont la teneur en eau a prealablement ete determinee par 
la methode Karl-Fisher. Un nouveau dosage effectue apres immer- 
sion de la grille ne revele aucune augmentation de la teneur en 
eau, ce qui signifie que la composition selon 1* invention per- 
met d'obtenir une elimination complete de l'eau. 

EXEMPLE 9 

Dans une machine" a ultrasons d'une capacite totale de 
5 litres, on introduit 1,5 litre de la composition de I'exemple 
6, diluee a 0,4 g/3cg, dans la cuve de degraissage et 3 litres 
de HCFC 141b pur dans la cuve de ringage, qui deborde dans la 
cuve de degraissage. L 1 ensemble est mis a reflux. Des plaques 
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d 1 aluminium (5x2 cm) , enduites au chiffon de graisse EQUATEUR 
(Societe LUBREFOR S.A.), sont plongees pendant 3 minutes dans 
la cuve contenant la solution d'additif, puis rincees pendant 
1 minute dans la cuve de rin$age. 

Apres sechage a 1 1 air r la qualite du degraissage est 
appreciee par la mesure de l 1 angle de contact d*une goutte 
d'eau sur la plaque metallique. Le tableau ci-dessous rassemble 
les r esultats . 

Angle de contact 
plaque etalon 10° 
plaque grasse 85° 
plaque nettoyee avec 141b seul 53° 
plaque nettoyee avec la composi- 
tion de l'exemple 6 diluee a 0,4 g/kg 25° 
Avant le depot de graisse, toutes les plaques d 1 alumi- 
nium ont ete nettoyees pendant 2 0 minutes dans une cuve a ul- 
trasons contenant une solution a 2 , 5 % de lessive T12 (lessive 
speciale aluminium de la Societe TECS) chauffee a 60°C, puis 
rincees success ivement dans 1 1 eau courante (20 minutes) , dans 
l'ethanol absolu (deux fois par trempe et une fois par asper- 
sion) et dans du CFC 113. Les plaques ainsi nettoyees et 
rincees sont considerees comme propres et prises comme etalon. 
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REVINDICATIONS 

1. Composition de demouillage ou de degraissage consti- 
tuee essentiellement d'une solution de matiere tensio-active 
dans au mo ins un solvant aliphatique halogene liquide a tempe- 
rature ambiante et ayant un point d« ebullition n'excedant pas 
85 °C, caracterisee en ce que la matiere active comprend : 

a) au mo ins un compose de formule genera le : 

0 \ © 

(RO) D (HO) 2 -pP°2 NH-X-R F ( IV) 

R 2 

dans laquelle p est un nombre allant de 1 a 2 , R designe un ra- 
dical alkyle, lineaire ou ramifie, contenant de 1 a 18 atomes 
de carbone, R 1 et R 2 , identiques ou differents, representent 
chacun un atome d'hydrogene ou un radical alkyle ou hydroxyal- 
kyle contenant 1 a 4 atomes de carbone, R F represente un radi- 
cal perf luoroalkyle, lineaire ou ramifie,, contenant de 2 a 
20 atomes de carbone et X designe un groupe de liaison bivalent 
eventuellement partiellement halogene r 

b) au mo ins un compose de formule genera le : 

© © 

(RO) p (HO) 2 - p P0 2 R < 2 NR» 2 (V) 

dans laquelle p et R ont la meme signification que ci-dessus, 
R 1 designe un radical alkyle, lineaire ou ramifie, contenant de 
6 a 18 atomes de carbone et R" est un radical methyl p. mi 
ethyle, et eventuellement 

c) un compose de formule generale : 

R' 2 N®R" 2 CI® (III) 



dans laquelle R r et R" ont les memes significations que prece- 
demment, a raison de 0,5 a 0,7 mole de compose (s) de formule 
(IV), de 0,5 a 0,3 mole de compose(s) de formule (V) et de 0 a 
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0,5 mole de compose de formule (III) par mole de composes (IV) 
et (V) . 

2. Composition selon la revendication 1, dans laquelle 
les composes de formules (IV) et (V) sont presents en propor- 
tion sensiblement equimolaire et la teneur en compose (III) est 
comprise entre 0,1 et 0,5 mole, de preference environ 0,2 mole, 
par mole de composes (IV) et (V) . 

3. Composition selon la revendication 1 ou 2 , dans 
laquelle le solvant aliphatique halogene est un chlorof luoro- 
carbure, un hydrochlorof luorocarbure, un solvant chlore, un 
ether fluore ou un melange de tels solvants entre eux ou avec 
un hydrof luorocarbure sature ou non. 

4 . Composition selon la revendication 1 ou 2 , dans 
laquelle le solvant aliphatique halogene est le 1,1,2- 
trichloro-l, 2 , 2-trif luoroethane, le 1, 1-dichloro-l-f luoroe- 
thane, le 1, l-dichloro-2 r 2 , 2-trif luoroethane ou le 1,1- 
dichloro-2 ,2,3,3, 3 -pentaf luoropropane . 

5. Composition selon l'une des revendications 1 a 4, 
dans laquelle la teneur en matiere tensio-active est comprise 
entre 0,01 et 30 % en poids. 

6. Precede de preparation d'une composition selon l'une 
des revendications 1 a 5, caracterise en ce qu'il consiste a 
faire reagir, au sein d'un solvant aliphatique halogene ou d'un 
melange de tels solvants, une mole d 7 un acide mono- ou dialkyi- 
phosphorique de formule generale : 

(R0) p (H0) 2 - p P0 2 H (II) 
- avec 0,5 a 0,7 mole d 1 une amine fluoree de formule generale : 

/ 

R F -X-N (I) 
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0,5 a 0,3 mole d'une base alcaline et, en dernier lieu, 0,3 a 

I mole d'un cliloriire d 1 ammonium quaternaire de formule : 

R' 2 N®R» 2 CI 0 (III) 

en proportions telles que le rapport molaire : (amine I + base 
alcaline) /acide II soit egal a 1, que la quant ite molaire de 
chlorure III soit au moins egale a celle de base alcaline et 
que le rapport molaire : (chlorure III - base alcaline) /acide 

II soit au plus egal a 0,5, puis a separer le chlorure alcalin 
forme. 

7. Procede selon la revendication 6, dans lequel les 
reactifs sont introduits dans I'ordre suivant : (II), (I), base 
alcaline, (III) . 

8. Procede selon la revendication 6 ou 7 , dans lequel 
la base alcaline est I'hydroxyde de sodium. 

9. Procede selon l'une des revendications 6 a 8, dans 
lequel le chlorure alcalin forme est separe par filtration, 
centr if ugation , soutirage ou extraction a I'eau. 

10. Procede selon l'une des revendications 6 a. 9, dans 
lequel on utilise un melange d 1 acide monoalkylphosphorique et 
d' acide dialkylphosphorique dont la proportion ponderale est 
comprise entre environ 60/40 et 40/60. 

11. Procede selon l'une des revendications 6 a 10, dans 
lequel 1' amine fluoree est choisie parmi les amines de 
formule s : 



ou 



R F C 2 H4S02NHCH2CH2CH 2 N(CH3) 2 
R F C2H4C0NHCH 2 CH 2 CH 2 N (CH 3 ) 2 
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12. Precede selon l'une des revendications 6 a 11, dans 
lequel le clilorure d' ammonium quaternaire est le chlorure de 
dimethyl didodecyl ammonium ou de dimethyl dioctadecyl ammo- 
nium. 

13. Procede selon l'une des revendications 6 a 12 , dans 
lequel le rapport molaire : (chlorure III - base 
alcaline) /acide II est egal a environ 0,2. 

14. Utilisation d'une composition selon l'une des 
revendications 1 a 5 pour le demouillage ou le degraissage de 
surfaces solides. 
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